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PROCEDE FLEXIBLE DE PRODUCTION DE BASES HUILES ET EVENTUELLEMENT DE DISTILLATS 
MOYENS DE TRES HAUTE OUALITE. 

_ L'invention concerne un procede ameliore de fabrica- 
tion d'huiles de base de tres haute qualite avec eventuelle- 
ment production simultanee de distillats moyens de haute 
qualite, comportant les etapes d'hydrotraitement, hydrocra- 
quage de preference, sur zeolithe Y ou beta, distillation at- 
mospherique. L'effluent (qui n'est pas distille sous vide) est 
soumis a un deparaffinage catalytique, de preference sur 
zeolithe NU-1 0, EU-1 , EU-13 ou ferrlerite. Le procede com- 
porte ensuite les etapes d'hydroflnition pour hydrogener les 
aromatiques, de preference sur un catalyseur comprenant 
au moins un metal noble du groupe VIII, du ohiore et du 
fluor, et les Stapes de distillation atmosph^rique et sous vi- 
de. 

Les qualites des huiles et des distillats moyens sont 
ameliorees (point d'ecoulement, indice de viscosite, teneur 
en aromatiques) allant meme jusqu'a I'obtention d'huiles 
medlcinales. 
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La pr6sente Invention a pour objet un precede ameliore de fabrication d'huiles de 
base de trfes haute qualite c'est a dire poss^dant un haut indice de viscosite (Vl), une 
faible teneur en aromatiques. une bonne stabilite UV et un faible point d'ecoulement, 
k partir de coupes petroli^res ayant un point d'ebullition sup6rieur k 340°C, avec 
5 6ventuellement simu!tan6ment la production de distiliats moyens (gasoils. l<eros6ne 
notamment) de tres haute quality, c'est-a-dire poss6dant une faibie teneur en 
aromatiques et un faibie point d'6coulement. 

Art ant6rieur 

iO 

Les lubriflants de haute qualit§ sont d'une importance primordiale pour le bon 
fonctionnement des machines modemes, des automobiles, et des camions. 

Ces lubrifiants sont le plus souvent obtenus par une succession d'etapes de raffinage 
15 permettant Tam^lioration des proprietes d'une coupe petroli6re. En particulier un 
traitement des fractions p6lrolieres lourdes ^ fortes teneurs en paraffines lin^aires ou 
peu ramifiees est necessaire afin d'obtenir des huiles de base de bonne qualit6 et ce 
avec les meilleurs rendements possibles, par une operation qui vise k #liminer les 
paraffines lineaires ou tr6s peu branch6es, des charges qui seront ensuite utilis6es en 
20 tant que huiles de base. 

En effet, les paraffines de haut poids mol6culaire qui sont Iin6aires ou tr6s faiblement 
branch6es el qui sont pr6sentes dans les huiles conduisent a des points d'6coulement 
hauts et done k des phenomfenes de figeage pour des utilisations & basse 
25 temperature. Afin de diminuer les valeurs des points d'ecoulement, ces paraffines 
Iin6aires pas ou trfes peu branchees doivent §tre entierement ou partiellement 
elimin6es. 

Cette operation peut s'effectuer par extraction par des solvents tels que des melanges 
30 tolufene/methyl-ethyl cetone ou m§thyl-isobutyl cetone, on parte alors de 
deparaffinage h la m6thyl 6thyl-cetone (MEK) ou k la m§thyl-isobutyl c6tone (MIBK). 
Cependant, ces techniques sont couteuses, pas toujours aisles k mettre en oeuvre et 
conduisent a la formation de sous-produits, les paraffines brutes. 
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Un autre moyen est Is traitement catalytique en presence ou en absence d'hydrogfene 
et, compte tenu de leur selectivit6 de fonme. lea zeolithes sont parmi les catalyseurs 
les plus utilises. 

5 

Des catalyseurs ^ base de zeolithes telles que les ZSM-5. ZSM-11, ZSM-12. ZSM22, 
ZSM-23, ZSM-35 et ZSM-38 ont ete d6crits pour leur utilisation dans ces proc6des. 

Qbj et de rinventlon 

10 

La demanderesse a porte ses efforts de recherche sur la mise au point d'un proc6d6 
am6liore de fabrication d'huiles lubrifiantes de tres haute qualite. 

La presente invention porte done sur un encha?nement de precedes pour la 
fabrication conjointe d'huiles de bases de trfes haute qualite et de distillats moyens 
(gasoils notamment) de tr6s haute qualite. Les huiles obtenues poss6dent un haut 
indice de viscosite VI). une faible teneur en aromatiques, une faible volatility, une 
bonne stability UV et un faible point d'6coulement. h partir de coupes petroiiferes 
ayant un point d'6bullitjon sup6rieur ^ 340**C. 

En particulier et contrairement aux enchamements de proc6de usuels ou issus de 
I'etat de I'art ant6rieur. ce precede n'est pas limite dans la qualite des prcduits huiles 
qu'il permet d'obtenir ; en particulier, un choix judicieux des conditions op6ratoires 
permet d'obtenir des huiles blanches nn6dicinales (c'est-a-dire d'excellentes qualites). 
Plus precis6ment, {'invention conceme un proc6de pour la production d'huiles de 
haute qualite et 6ventuellement de distillats moyens de haute qualite ^ partir d'une 
charge hydrocarbon6e dont au moins 20 % volume bout au-dessus de 340°C, 
proced6 comportant successivement les etapes suivantes : 

30 (a) hydrotraitement r6alis6 k une temp6rature de 330-450**C, sous une pression de 
5-25Mpa, avec une Vitesse spatiale de 0,1-6h'\ en presence tfhydrogftne dans le 
rapport volumique hydrogfene/hydrocarbure de 100-2000, et en presence d'un 
catalyseur amorphe comprenant au moins un m§tal du groupe VIII et au moins un 
metal du groupe VI B, 
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(b) hydrocraquage, sans s6paration interm^diaire de I'effluent obtenu a Tissue de 
rhydrotraitement. Thydrocraquage 6tant r6alis6 k une temperature de 340-430°C, 
sous une pression de 5-25Mpa, avec une vitesse spatiale de 0,1-5h-1, en 
presence d'hydrogfene, et en presence d'un catalyseur contenant au moins une 
zeolithe et contenant egalement au moins un element du groupe VIII et au moins 
un element du groupe VI B. 

(c) distillation atmosph6rique de Teffluent obtenu I'issue de I'hydrocraquage pour 
separer les gaz du liquide. 

(d) deparaffinage catalytique d'au moins une fraction liquide obtenue par distillation 
almospherique et qui contient des composes h point d'ebullition sup6rieur h 
340°C. deparaffinage ^ une temperature de 200-500°C. sous une pression totale 
de 1-25Mpa, avec une vitesse volumique fioraire de 0,05-50 h-1, avec 50-20001 
d'hydrogene/1 de charge, en presence d'un catalyseur comprenant egalement au 
moins un element h fonction hydro-deshydrog6nante. et au moins un tamis 
moleculaire dont le systeme microporeux pr6sente au moins un type principal de 
canaux k ouvertures de pores ayant 9 ou 10 atomes T, T etant choisi dans le 
groupe forme par Si/AI, P, B, Ti, Fe, Ga, alternant avec un nombre 6gal d'atomes 
oxygene, la distance entre deux ouvertures de pores accessibles ^ 9 ou 10 
atomes T etant d'au plus k 0,75 mm, et ledit tamis pr6sentant au test n-decane 
un rapport 2-methylnonane/5-nethylnonane superieur a 5, 

(e) I'effluent deparaffine est directement soumis h un trailement d'hydrofinition realise 
k une temperature de ISO-AOOX. qui est inf6rieure k la temperature du 
deparaffinage catalytique d'au moins 20"'C et d'au plus 200°C. sous une pression 
totale de 1-25Mpa. avec une vitesse volumique horaire de 
0,05-1 OOh ', en presence de 50-2000 litre d'hydrog6ne/litre de cfiarge, et en 
presence d'un catalyseur amorpfie pour I'hydrogenation des aromatiques, 
comprenant au moins un m6tal choisi dans le groupe des m6taux du groupe VIII 
et des metaux du groupe VI B, 
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(f) I'effluent issu du traitement d'hydrofinition est soumis §i une 6tape de distillation 
comprenant une distillation atmospherique et une distillation sous vide de fa5on h 
s6parer au moins une fraction huile k un point d'ebullition sup6rieur k 340''C, et 
qui pr6sente un point d'ecoulement inferieur h -10°C, une teneur ponderale en 
5 compos6s aromatiques inf6rieure h 2 %. et un VI sup6rieur a 95, une viscosit6 k 

100°C d'au moins 3cSt (soit 3mmVs) et de fa9on k separer eventuellement au 
moins une fraction distillat moyen pr6sentant un point d'ecoulement inferieur ou 
6gal -20''C, une teneur en aromatiques d'au plus 2 % pds et une teneur en 
poiyaromatiques d'au plus 1 % pds. 

10 

Description detailiee de rinvention 

Le precede selon rinvention comprend les etapes suivantes : 

15 

Etape (a) : Hydrotraitement 

La charge hydrocarbon^e ci partir de laquelle les huiles et Eventuellement les distillats 
moyens de haute qualite, sont obtenus contient au moins 20% volume bouillant au- 
20 dessus de340°C. 

Des charges tr^s varices peuvent done etre traitees par le precede. 

La charge peut etre par exemple des LCO (light cycle oil), des distillats sous vide 
25 issus de la distillation directe du brut ou d'unites de conversion telles que le FCC. le 
coker ou la viscor^duction, ou provenant d'unites d'extraction d'aromatiques, ou 
provenant de desulfuration ou d'hydroconversion de RAT (r6sidus atmospheriques) 
et/ou de RSV (r6sidus sous vide), ou encore la charge peut etre une huile 
desasphalt^e, ou encore tout melange des charges prSc^demment cities. La iiste ci- 
30 dessus n'est pas limitative. En g6n6ral, les charges convenant pour Tobjectif huiles 
ont un point d'ebullition initial supErieur a 340''C, et mieux encore supErieur k STC'C. 
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La charge est dans un premier temps soumise k un hydrotraitement, durant lequel, 
elle est mise en contact, en pr6sence d'hydrogfene, avec au moins un catalyseur 
comportant un support amorphe et au moins un m6tal ayant une fonction hydro- 
5 deshydrog6nante assur6e par example par au moins un element du groupe VI B et au 
moins un element du groupe VIII, h une temperature comprise entre 330 et de 
preference 360-420°C, sous une pression comprise en 5 et 25 Mpa, de preference 
inf^rieure k 20Mpa, la vitesse spatiale etant comprise entre 0,1 et 6 h'\ de 
preference, 0,3-3h', et la quantite d'hydrogfene introduite est telle que le rapport 
10 volumique hydrogfene/hydrocarbure soit compris entre 100 et 2000. 

Au cours de la premiere etape, I'emploi tf un catalyseur privilegiant I'hydrog^nation par 
rapport au craquage, utilise dans des conditions thermodynamiques et cin^tiques 
appropri6es. permet une reduction importante de la teneur en hydrocarbures 
15 aromatiques polycycliques condenses. Dans ces conditions, la majeure partie des 
produits azotes et soufr6s de la charge sont 6galement transform6s. Cette operation 
^permet done d'eliminer deux types de composes dont on sait qu'ils sont des 
inhibiteurs du catalyseur z6olithique qui est utilise dans la suite du procede. 

20 Cette premiere etape permet, en realisant un pr6craquage de la charge a traiter, 
d'ajuster les proprietes de la base huile k la sortie de cette premidre etape en fonction 
de la quality de la base huile que Ton veut obtenir en sortie du procede. 
Avantageusement. on pourra effectuer ce r^glage en jouant sur la nature et la quality 
du catalyseur utilise dans la premiere 6tape et^ou sur la temperature de cette 

25 premiere etape, de manifere k elever I'indice de viscoslte pour la base huile, fraction 
de point d'ebullition sup^rieur k 340°C, a la sortie de cette etape. L'indice de viscosite 
obtenu, avant deparaffinage, est de preference compris entre 80 et 150, et mieux 
entre 90 et 1 40, voire 90 et 1 30, 

30 Le support g6n6ralement est a base de (de preference est constitue essentiellement) 
d'alumine ou de silice-alumine amorphe ; il peut 6galement renfermer de I'oxyde de 
bore, de la magn6sie, de la zircone, de I'oxyde de titane ou une combinaison de ces 
oxydes. La fonction hydro-deshydrog6nante est remplie de preference par au moins 
un metal ou compose de metal des groupes VIII et VI de preference choisi(s) parmi ; 

35 molybdene, tungstene, nickel et cobalt- 
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Ce catalyseur pourra contenir avantageusement du phosphore; en effet il est connu 
dans I'art anterieur que le compost apporte deux avantages aux catalyseurs 
d'hydrotraitement : une facilite de pr6paration lors notamment de rimpr6gnation des 
solutions de nickel et de molybd^ne, et une meilleure activite d'hydrog6nation. 

5 

Les catalyseurs pr^fSr^s sent les catalyseurs NiMo et/ou NiW sur alumine, 6galement 
les catalyseurs NiMo et/ou NiW sur alumine dop§e avec au molns un 6l6ment compris 
dans le groupe des atomes form6s par le phosphore. le bore, le silicium et le fluor. ou 
encore les catalyseurs NiMo et/ou NiW sur silice-alumine, ou sur silice-alumine-oxyde 
10 de titane dopee ou non par au moins un Element connpris dans le groupe des atomes 
fonn^s par le phosphore, le bore, le fluor et le silicium. 

La concentration totals en oxydes de m6taux des groupes VI et VIII est comprise 
entre 5 et 40 % en poids et de preference entre 7 et 30 % et le rapport ponderal 
15 exprim6 en oxyde metallique entre m6tal (ou metaux) du groupe VI sur metal (ou 
metaux) du groupe VIII est de pr6f6rence compris entre 20 et 1,25 et encore plus 
prefer6 entre 10 et 2. La concentration en oxyde de phosphore P2O5 sera inferieure k 

15 % poids et de preference ^ 10 % poids. 

20 Le produit obtenu a Tissue de cette premiere etape est envoy6 sur un second 
catalyseur dans une deuxifeme etape sans separation interm6diaire d'ammoniac (NH3) 
et d'hydrogene sulfure (H2S), ni distillation. 

Etape (b) : Hydrocraquage 

25 

L'effluent issu de la premiere etape (a) est en totalite introduit sur le catalyseur de la 
deuxifeme 6tape (b) en presence d'hydrogfene oD il est hydrocraque en presence d'un 
catalyseur bifonctlonnel comportant une fonction acide z6olithlque et une fonction 
metallique hydro-deshydrogenante. 

30 

Durant cette etape les composes polyaromatiques et polynaphtenoaromatiques 
partiellement et/ou totalement hydrog^nes durant la premifere etape sont 
hydrocraqu6s sur les sites acides pour conduire & la formation de paraffines. Ces 
paraffines en presence d'un catalyseur bifonctionnel peuvent subir une isom6risation 
35 puis 6ventuellement un hydrocraquage pour conduire respectivement k la formation 
disoparaffines et de produits de craquage plus legers. 
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La conversion des composes polyaromatiques k plusieurs noyaux n6cessite 
pr6alablement k leur craquage une hydrog^nation. 

5 Le catalyseur de deuxifeme 6tape comprend une zeolithe, un support at une fonction 
hydro-deshydrog6nante. 

La fonction hydro-deshydrog6nante est avantageusement obtenue par une 
combinaison de m6taux des groupes VI B (par exemple molybdfene et/ou tungstene) 
10 et/ou des metaux du groupe Vlll de pref6rence non nobles (par exemple cobalt et/ou 
nickel) de la classification p6riodique des elements. De pr6ference ce catalyseur 
pourra aussi oontenir au moins un 6lement promoteur depos6 sur la surface du 
catalyseur, el6ment compris dans le groupe form6 par le phosphore, le bore et le 
silicium et avantageusement du phosphore. 



La concentration totale en metaux des groupes VI B et Vlll, exprim6e en oxydes de 
metaux par rapport au support, est g6neralement comprise entre 5 et 40 % poids, de 
preference entre 7 et 30 % poids. Le rapport ponderal (exprim6 en oxydes 
metalliques) metaux du groupe Vlll sur m6taux du groupe VI B est de preference 
20 compris entre 0,05 et 0,8; de pr6f6rence entre 0,1 3 et 0,5. 

Ce type de catalyseur peut avantageusement contenir du phosphore, dont la teneur, 
exprim^e en oxyde de phosphore P2O5 par rapport au support, sera generalement 

Inf6rieure a 15 % poids, de pr6f6rence inf6rieure a 10 % poids. 
25 Les teneurs en bore et silicium sent inferieures h 15% poids et de preference 
inferieures a 10% poids (exprim6es en oxyde). 

Le support amorphe ou mal cristallis6 est choisi dans le groupe form6 par I'alumine, la 
silice, la silice alumine. I'alumine-oxyde de bore, la magn6sie, la silice-magn6sie, la 
30 zircone, I'oxyde de titane. Targile, seuls ou en melanges. 

La zeolithe est avantageusement choisie dans le groupe form6 par la zeolithe Y (type 
structural FAU, faujasite) el la z6olithe B§ta (type structural BEA) selon la 
nomenclature developp^e dans "Atlas of zeolites structure types", W.M. Meier, D.H. 
35 Olson et Ch. Baerlocher, 4*^ revised Edition 1996, Elsevier. 
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La teneur pond6rale en z6olithe est comprise entre 2 et 80 % et de pr6ference antra 3 
at 50 % par rapport au catalyseur final, et avantageusement entre 3-25%. 

La z6olithe peut etre 6ventuellement dop6e par des elements metalliques comma par 
5 example les metaux de la famille des terres rares, notamment le lanthane et le 
cerium, ou des metaux nobles ou non nobles du groupe VIII, comme le platine. le 
palladium, le ruthenium, le rhodium, Pirldium. le fer et d'autres metaux comma le 
manganese, le zinc, la magnesium. 

10 Une z6olithe acida H-Y particulierement avantageuse est caract6ris§e par differentes 
specifications : un rapport molaire Si02/Al203 compris entre environ 6 et 70 et de 

maniere pr6fer6e entre environ 12 et 50 : une teneur en sodium inferieure a 0,15 % 
poids determin6e sur la zeolithe calcin6e ^1 100 °C ; un parametre cristallin a de la 
maille el6mentaire compris entre 24,58 x 10'^^ et 24,24 x 10 m et de maniere 

-10 -10 

15 prefer^e entre 24,38 x 10 m et 24,26 x 1 0 m ; une capacite CNa de reprise en ions 
sodium, exprim6e en gramme de Na par 100 grammas de z6olitha modifi6a, 
neutralis6e puis calcin6e, sup6rieure ^ environ 0,85 ; une surface sp6cifique 
determin6e par la methode B.E.T. sup6riaure h environ 400 m^/g et de preference 
superieura a 550 m2/g, une capacite d'adsorption de vapeur d'eau a 25 °C pour une 

20 prasslon partialle de 2,6torrs (soit 34,6 MPa), sup6rieure k environ 6 %, une 
repartition porause, detennin6e par physisorption d'azote, comprenant entre 5 et 45 
% et de preference entre 5 et 40 % du volume poreux total de la z6olithe contenu 

-10 -10 

dans des pores de diametre situe entre 20 x 10 m et 80 x 10 m. et entre 5 et 45 % 
et de preference entre 5 et 40 % du volume poreux total de la zeolithe contenu dans 

♦10 

25 des pores de diametre sup6rieur ^ 80 x 10 m et generalement inferieur a 1000 x 
10^*^m, le reste du volume poreux etant contenu dans les pores de diamfetre inferieur 
a20x lo '^'m. 



Un catalyseur prefere contient essentiellement au mains un metal du groupe VI, et/ou 
30 au moins un metal du groupe VIII non noble, la zeolithe Y et de Talumine. 

Un catalyseur encore plus prefere contient essentiellement du nickel, du molybdane, 
une zeolite Y telle que precedemment definie et de Talumine. 

35 Les conditions operatoires dans lesquelles est effectu6e cette seconde etape (b) sent 
importantes. 
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La pression sera maintenue entre 5 et 25 MPa, avantageusement entre 5 et 20 MPa 
et de pr6f6rence 7^15 MPa, la Vitesse spatiale sera comprise entre 0,1 h""* et 5 h'l 
et de preference entre 0,5 et 4,0 h*^ . 

5 

La temperature est ajust6e sur la seconde etape (b), de fagon a obtenir la viscosite et 
le V.I. souhait6s. Elle est comprise entre 340 et 430 "C, et en g6n6ral elle se situe 
avantageusement entre 370 et 420 **C. 

10 Ces deux 6tapes (a) et (b) peuvent etre realis6es sur les deux types de catalyseurs 
dans des (deux ou plusieurs) r^acteurs differents, ou et de preference sur au molns 
deux lits catalytiques installes dans un m§me r6acteur. 

De {'effluent en sortie de Thydrocraqueur, rhydrogfene est separ6, I'effluent est alors 
15 soumis directement k une distillation atmospherique (etape c) de mani^re k separer 
les gaz (tels que I'ammoniac et Thydrogdne sulfur6 (H^S) form6s, ainsi que les autres 
gaz l§gers qui seraient presents. I'hydrogfene 6ventuellement...). II est obtenu au 
moins un fraction liquide contenant des produits dont le point d'ebullition est superieur 
a 340^=^0 . 

20 

On peut avantageusement distiller k pression atmospherique pour obtenir plusieurs 
fractions (essence. k6ros6ne, gasoil par exemple). a point d'ebullition d'au plus 340°C 
et une fraction (appelee rdsidu) k point tf ebullition Initial superieur a 340°C (et mieux 
superieur k 370**C). 

25 

Cette fraction possede un VI, avant d6paraffinage, compris entre 95 et 165 et de 
preference d'au moins 110. 

Selon I'invention. cette fraction (residu) sera ensuite traite dans retape de 
30 deparaffinage catalytique, c'est a dire sans subir de distillation sous vide. 

Dans un autre mode de realisation plus ax6 sur un objectif de production de distillats 
moyens, le point de coupe est abaisse. et au lieu de couper k 340^C comme 
prec6demment, on pourra par exemple inclure les gasoils et 6ventuellement les 
35 kerosenes dans la fraction contenant les composes bouillant au-dessus de 340X. 
Par exemple on obtient une fraction k point d'ebullition initial d'au moins 150X. 
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La traction ainsi obtenue qui contient lesdits compos6s sera traitee directement en 
deparaffinage catalytique, les autres tractions (150°C ) etant ou n'etant pas traitees 
separement en deparaffinage catalytique, dans ce mode de r6alisation. 

5 

D'une fagon gen^rale, on appelle dans ce texte distillats moyens, la (les) fraction(s) a 
point d'ebullition initial d'au moins 150X et final allant jusqu'avant le r^sidu, c'est-li- 
dire generalement jusqu'a 340X, ou de preference a 370°C. 

10 Un avantage de ce proc§de de conversion (hydrotraitement et hydrocraquage) decrit 
(utiiisant done un catalyseur de type z6olitique) est qu'il permet g6neralement de 
fabriquer des bases d'liuiles lubrifiantes ayant une viscosite sup6rieure a celle 
obtenue par un catalyseur amorphe k la m§me conversion. Au cours du processus 
d'hydrocraquage, la viscosite a 100°C de la fraction de point d'ebullition sup6rieur ^ 

15 340''C non convertie, et de preference superieur a STO'^C, est une fonction 
decroissante du niveau de conversion obtenu. 

Lorsque ce niveau de conversion est Steve (au dela de 70 %), la viscosite du rSsidu 
obtenu avec un catalyseur amorphe est telle que i'on ne peut pas I'utiliser pour 
20 produire les grades les plus visqueux d'huiles lubrifiantes (500 N et Bright Stock). 
Cette limitation disparait quand on utilise le catalyseur zeolitique decrit plus haut. 

Ainsi, le rapport entre la viscosite a lOO'^C du residu d'hydrocraquage 370°C+, obtenu 
par un procede utiiisant uniquement des catalyseurs non z6olitiques (Viooa) et la 
25 viscosite & 100°C du r6sidu d'hydrocraquage 370'*C+, obtenu par notre procede 
(Viooz) et h la meme conversion, ce rapport (V^q^^A/^^^) strictement inferieur k 1 , 
preferentiellement compris entre 0,95 et 0.4. 

Etape (d) : Hydrodeparaffinage catalytique (HDPC) 

30 

La fraction contenant les composes bouillant au-dessus de 340**C, telle que definie ci- 
dessus, issue de la deuxifeme etape et de la distillation atmospherique (c) est alors 
soumis, au moins en partie, et de preference en totalite, k une etape de deparaffinage 
catalytique en presence d'hydrog^ne et d'un catalyseur d'hydrodeparaffinage 
35 comportant une fonction acide et une fonction metallique hydro-deshydrogenante et 
au moins une matrice. 



II 



2785616 



Notons que les composes bouillant au-dessus de 340°C sont toujours soumis au 
d^paraffinage catalyttque. 

5 La fonction acide est assur6e par au moins un tamis mol6culaire dont le systeme 
microporeux pr6sente au moins un type principal de canaux dont les ouvertures sont 
form6es d'anneaux qui contlennent 10 ou 9 atomes T. Les atomes T sont les atomes 
tetraedriques constitutifs du tamis moleculaire at peuvent etre au moins un des 
elements contenus dans I'ensemble survant des atomes (Si, Al, P, B, Ti, Fe, Ga). 
10 Dans les anneaux constitutes des ouvertures de canaux, les atomes T, d§finis 
pr6cedemment, altement avec un nombre 6gai d'atomes d'oxygfene. II est done 
Equivalent de dire que les ouvertures sont fonnees d'anneaux qui contiennent 10 ou 9 
atomes d'oxyg^ne ou formSes d'anneaux qui contiennent 10 ou 9 atomes T. 

15 Le tamis moleculaire entrant dans la composition du catalyseur d'liydrodeparaffinage 
peut aussi comporter d'autres types de canaux mais dont les ouvertures sont formees 
d'anneaux qui contiennent moins de 10 atomes T ou atomes d'oxygdne. 

Le tamis moleculaire entrant dans la composition du catalyseur poss^de en outre une 
20 largeur de pont, distance entre deux ouvertures de pores, telle que d^finie 
prEcedemment, qui est d'au plus 0,75 nm (1nm =10-9 m) de preference comprise 
entre 0,50 nm et 0.75 nm, de maniSre encore plus pref6r6e entre 0,52 nm et 0,73 nm. 

La demanderesse a en effet d^couvert que Tun des facteurs determinant pour 
25 I'obtention de bonnes performances catalytiques dans la troisi^me 6tape (etape 
d'hydrodeparaffinage) est Tutilisation de tamis moleculaires ayant une largeur de pont 
d'au plus 0,75 nm, de preference comprise entre 0,50 nm et 0,75 nm, de manifere 
prefer6€ entre 0,52 nm et 0,73 nm. 

30 La mesure de largeur de pont est r6alisee en utilisant un outil de graphisme et de 
modelisation mol6culaire tel que Hyperchem ou Biosym, qui permet de construire la 
surface des tamis moleculaires en question et, en tenant compte des rayons ioniques 
des Elements pr6sents dans la charpente du tamis, de mesurer la largeur de pont. 
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Le catalyseur convenant pour ce proc6de est caracteris6 par un test catalytique dit 
test standard de transformation du n-decane pur qui est realise sous une pression 
partielle de 450 kPa d'hydrogfene et une pression partielle de n-C^o de 1 ,2 kPa soit 
une pression totale de 451.2 kPa en lit fixe et avec un debit de n-Cio constant de 9,5 
5 ml/h , un debit total de 3,6 l/h et une masse de catalyseur de 0,2 g. La r6action est 
r6alis^e en flux descendant. Le taux de conversion est r^gle par la temperature k 
laquelle se derouie la reaction. Le catalyseur soumis au dit test est constitu^ de 
z^olithe pure pastill^e et de 0.5% poids de platine. 

10 Le n-decane en presence du tamis moleculaire et d'une fonction hydro- 
deshydrog6nante va subir des reactions d'hydroisom6risation qui vont produire des 
produits isomerisms ci 10 atomes de carbone, et des reactions d'hydrocraquage 
conduisant a la formation de produits contenant moins de 10 atomes de carbone. 

15 Dans ces conditions un tamis moleculaire utilise dans I'etape d'hydrodeparaffinage 
selon invention doit presenter les caracteristiques physico-chimiques decrites ci- 
dessus et conduire, pour un rendement en produits isomerisms du n-Cio I'ordre de 
5% poids (le taux de conversion est r^gle par la temperature), k un rapport 2- 
m6thylnonane/5-m6thylnonane sup^rieur i 5 et de preference superieur h 7. 



L'utilisation de tamis moleculaires ainsi selectionnes, dans les conditions decrites ci- 
dessus, parmi les nombreux tamis moleculaires existants deja, permet notamment la 
production de produits k faible point d'§coulement et haut indice de viscosite avec de 
bons rendements dans le cadre du precede selon {'invention. 



Les tamis mol6culaires pouvant entrer dans la composition du catalyseur 
d'hydrodeparaffinage catalytique sont, k titre d'exemples, les zeolithes suivantes : 
Ferrierite, NU-10, EU-13. EU-1 et les zeolites de mSme type structural. 

30 De preference les tamis moleculaires entrant dans la composition du catalyseur 
d'hydrodeparaffinage sont compris dans I'ensemble forme par la ferrierite et la 
zeolithe EU-1 . 



20 



25 



La teneur ponderale en tamis mol6culaire dans le catalyseur d'hydrodeparaffinage est 
35 comprise entre 1 et 90 %, de preference entre 5 et 90% et de manl6re encore plus 
preferee entre 10 et 85 %. 
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Les matrices utilisees pour r6aliser la mise en forme du catalyseur sont k litre 
d'exemples et de fagon non limitative, les gels d'alumine, les alumines. la magn6sie, 
les silice-alumines amorphes, et leurs melanges. Des techniques telles que 
5 rextrusion, le pastiilage ou la drag6ification, peuvent etre utilis6es pour realiser 
rop6ration de mise en forme. 

Le catalyseur comporte aussi une fonction hydro-deshydrog6nante assur6e, par 
exemple, par au moins un 6ldment du groupe VIII et de preference au moins un 

10 element compris dans Tensemble fomn^ par le platine et le palladium. La teneur 
ponderale en m^tal non noble du groupe VIII, par rapport au catalyseur final, est 
comprise entre 1 et 40% de preference entre 10 et 30%. Dans ce cas, le m6tal non 
noble est souvent associ6 ^ au moins un metal du groupe VIB (Mo et W pr6f6r6s). 
S'il s'agit d'au moins un metal noble du groupe VIII, la teneur ponderale, par rapport 

15 au catalyseur final, est inferieure & 5%, de preference inf6rieure h 3% et de manidre 
encore plus pref6r6e inf6rieure k 1 ,5%. 

Dans le cas de Tutilisation de m6taux nobles du groupe VIII, le platine et/ou le 
palladium sont de preference localises sur la matrice, definie comme ci-dessus. 

20 

Le catalyseur d'hydrod6paraffinage selon I'invention peut en outre contenir de 0 a 
20%, de preference de 0 ^ 10% poids (exprim6es en oxydes) phosphore. La 
combinaison de metal (aux) du groupe VI B et/ou de metal (aux) du groupe VIII avec 
le phosphore est particulierement avantageux. 

25 

Le residu d'hydrocraquage, (c'est a dire la fraction k point d'ebullition initial superieur 
a 340°C) qui obtenu a I'etape (c) du proc6de selon I'invention et qui est a traiter dans 
cette etape (d) d'hydrodeparaffinage, possede les caracteristiques suivantes : il 
pr6sente. un point d'ebullition initial sup6rieur k 340X et de preference superieur k 

30 370°C, un point d'ecoulement d'au moins 15°C, une teneur en azote inferieure ^10 
ppm poids une teneur en soufre inferieure a 50 ppm poids ou mieux k ^0 ppm poids, 
un indice de viscosite de 35 ^ 165 (avant deparaffinage), de preference au moins egal 
^ 110 et de maniere encore plus preteree inferieur k 150, une teneur en connposes 
aromatiques inferieure ^ 10 % poids. une viscosite a lOO^'C superieure ou egale k 3 

35 cSt (mmVs). 

Ces caracteristiques sont egalement celles du residu qui serait obtenu par distillation 
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atmospherique cl*un 6chantillon tf une fraction liquide contenant les composes a point 
d'ebullition sup6fieur a 340''C, ladite fraction ayant un point d'ebullition initial inf6rieur 
ou 6gal a 340°C et etant soumise au d6paraffinage catalytique. 

5 Les conditions op6ratoires dans lesquelles s'opfere I'etape d'hydrod6pararaffinage du 
precede de I'invention sont les suivantes: 

- la temperature de reaction est comprise entre 200 et 500X et de preference entre 
250 et 470*C, avantageusement 270-430''C ; 

- la pression est comprise entre 0.1 et 25 MPa (10^ Pa) et de preference entre 1,0 
et 20 MPa ; 

- la Vitesse volumique horaire (wh exprim6e en volume de charge injectee par unite 
de volume de catalyseur et par heure) est comprise entre environ 0,05 et environ 
50 et de preference entre environ 0,1 et environ 20 h"* et de manifere encore plus 
preferee entre 0,2 et 10 h'\ 

' Elles sont choisles pour obtenir le point d'ecoulement recherche. 
10 

Le contact entre la charge entrant en deparaffinage et le catalyseur est realise en 
presence tf hydrogfene. Le taux tfhydrog6ne utilise et exprime en litres d'hydrogfene 
par litre de charge est compris entre 50 et environ 2000 litres d'hydrogfene par litre de 
charge et de preference entre 100 et 1500 litres d'hydrogene par litre de charge. 

L'homme du metier salt que Tamelioration du point d'ecoulement des bases a huiles, 
qu'elle soit obtenue par le proc6d6 de deparaffinage au solvant (DPS) ou par un 
precede d'hydrodeparaffinage catalytique (HDPC), provoque une baisse de Pindice de 
viscosite (VI). 

20 

Une des caracteristiques du procede selon Pinvention est que ; 

- la variation de VI lors de I'etape d'hydrodeparaffinage catalytique (HDPC) est de 
preference superleure ou egale k 0. pour un mSme point d'ecoulement, 

ou 

25 - lorsque on observe une diminution du VI lors de Tetape d'hydrodeparaffinage 
catalytique (HDPC) cette baisse est plus faible que celle qui peut etre observ6e 
dans le cas d'un deparaffinage au solvant (DPS) pour obtenir le meme point 
d'ecoulement. Ainsi le rapport entre la variation de VI, de la base huile, lors de 
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I'etape de deparaffinage catalytique, et la variation de VI, de la base huile, iors de 
retape de deparaffinage au solvant. AVIhdpc/ AVIdps est strictement inferieur a 1 
pour un m§me point d'6coulement. 

5 Etape (e) : Hydrofinition (Hydrofinishing) 

L'effluent en sortie de r6tape d'hydrodeparaffinage catalytique est, dans sa totalite et 
sans distillation interm6diaire. envoy6 sur un catalyseur d'hydrofinishing en presence 
d'hydrogfene de manifere k r6aliser une hydrog6nation pouss6e des compos6s 
10 aromatiques qui nuisent a la stabilit6 des huiles et des distillats. Dependant, I'acidite 
du catalyseur doit Stre suffisamment faible pour ne pas conduire a la formation de 
produit de craquage de point d'6bullition inferieur k 340**C de nnanifere k ne pas 
degrader les rendements finaux notamment en huiles. 

15 Le catalyseur utllis6 dans cette etape comporte au moins un metal du groupe VIII 
et/ou au moins un element du groupe VIB de la classification p6riodique. Les 
fonctions metalliques fortes : platine et/ou palladium, ou des combinaisons nickel- 
tungstene, nickel-molybdene seront avantageusement utilis6es pour r6aliser une 
hydrog6nation pouss§e des aromatiques. 

20 

Ces metaux sont depos6s et disperses sur un support de type oxyde amorphe ou 
cristallin, tel que par exemple, les alumines, les silices, les silice-alumines. 

Le catalyseur d'hydrofinition (HDF) peut aussi contenir au moins un element du 
25 groupe VII A de la classification p6riodique des Elements. De fagon prefer6e ces 
catalyseurs contiennent du fluor et/ou du chlore. 

Les teneurs pond6rales en metaux sont comprises entre 1 0 et 30% dans le cas des 
m6taux non-nobles et inferieures k 2%, de mani6re pref6r6e comprise entre 0,1 et 
30 1,5%, et de manidre encore plus pr6f6r6e entre 0,1 et 1.0% dans le cas des m6taux 
nobles. 

La quantite totale d'halog^ne est comprise entre 0,02 et 30 % pds avantageusement 
0,01 a 15 %, ou encore a 0,01 a 10 %, de pr^f^rence 0,01 k 5 %. 

35 

On pourra citer parmi les catalyseurs utilisables dans cette &tape d'HDF, et 
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conduisant k d'excellentes perfonnances, et notamment pour I'obtention d'huiles 
medicinales, les catalyseurs contenant au moins un m6tal noble du groupe VIII (platin 
par exemple) et au moins un halog6ne (chlore et/ou fluor), la combinaison chlore et 
fluor etant pref^r^e. 

5 

Les conditions op6ratoires dans lesquelles s'op6re I'etape d'hydrofinition du proc6de 
de I'invention sont les suivantes: 

- la temperature de reaction est comprise entre 180 et 400°C et de preference entre 
21 0 et 350°C, avantageusement 230-320X ; 

la pression est comprise entre 0,1 et 25 MPa (10^ Pa) et de preference entre 1.0 
et 20 MPa; 

la Vitesse volumique horaire (wh exprim6e en volume de charge inject^e par unite 
de volume de catalyseur et par heure) est comprise entre environ 0,05 et environ 
100 et de preference entre environ 0,1 et environ 30 h'^ . 

10 Le contact entre la charge et le catalyseur est realist en pr6sence tfhydrogfene. Le 
taux tfhydrogene utilise et exprime en litres d'hydrogene par litre de charge est 
compris entre 50 et environ 2000 litres d'hydrog^ne par litre de charge et de 
preference entre 100 et 1500 litres rfhydrogdne par litre de charge. 

15 Une des caract6ristiques du proc6d6 selon Tinvention est que la temperature de 
retape d'HDF est inferieure k la temperature de I'etape d'hydrod6paraffinage 
catalytique (HDPC). La difference Thopc-Thdf est g6n6ralement comprise entre 20 
et 200, et de preference entre 30 et 100**C. 

20 Leffluent en sortie de Tetape d'HDF, est envoye dans le train de distillation, qui 
intfegre une distillation atmospherique et une distillation sous vide, qui a pour but de 
s6parer les produits de conversion de point d'ebullition inferieur k 340°C et de 
preference inferieur a STO^'C, (et incluant notamment ceux formes lors de I'etape 
d'hydrodeparaffinage catalytique (HDPC)), de la fraction qui constitue la base huile et 

25 dont le point initial d'ebullition est superieur a 340°C et de preference sup6rieur k 
370°C. 

Par ailleurs, cette section de distillation sous vide permet de separer les differents 
grades d'huiles. 
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Les huiles de bases obtenues selon ce proc6de pr6sentent un point d'ecoulement 
inferieur ^ -ICC, une teneur ponderale en compos6s aromatiques inferieure a 2 %, 
un VI sup6rieur k 95, de preference sup6rieur a 110 et de manifere encore plus 
5 prefer^e sup6rieur a 120. une viscosite d'au moins 3.0 cSt a 100X, une couleur 
ASTM inferieure k 1 et une stability aux UV telle que raccroissement de la couleur 
ASTM est comprls entre 0 et 4 et de preference entre 0,5 et 2,5. 

Le test de stabilit6 aux UV, adapt6 des precedes ASTM D925-55 et D11 48-55, foumit 
10 une m6thode rapide pour comparer la stabilite des huiles de lubrification expos6es h 
une source de rayons ultaviolets. La chambre d'essai est constitu6e d'une enceinte 
metallique munie d'un plateau tournant qui re?oit les 6chantilIons d'huiles. Une 
ampoule produisant les m§mes rayons ultaviolets que ceux de la lumidre solaire et 
plac6e au sommet de la chambre d'essai est dirlg6e vers le bas sur les 6chantillons. 
15 Pamii les echantillons est incluse une huile standard k caracteristiques U.V connues. 
La couleur ASTM D1500 des echantillons est determin6e ^ t=0 puis apr6s 45 h 
d'exposition a 55^C. Les r6sultats sont transcrits pour Techantiilon standard et les 
Echantillons de I'essai comme suit : 

a) couleur initiale ASTM D1500, 
20 b) couleur finale ASTM D1 500, 

c) accroissement de la couleur, 

d) trouble, 

e) precipit6. 

25 Un autre avantage du proc6d6 selon Tinvention est qu'il est possible d'atteindre des 
teneurs en aromatiques Xrbs basses, inf6rieures a 2 % poids de preference i 1 % 
poids et mieux inf6rieur a 0,05 % poids) et mfime d'aller jusqu'a la production des 
huiles blanches de qualite mediclnale ayant des teneurs en aromatiques inf6rieures a 
0,01 % poids. Ces huiles ont des valeurs d'absorbance UV a 275, 295 et 300 

30 nanometres respectivement inf6rieures a 0.8, 0.4 et 0,3 (methode ASTM D2008) et 
une couleur Saybolt comprise entre 0 et 30. 



Les distillats moyens obtenus ont des points d'ecoulement am6lior6s (inf6rieur ou 6gal 
a -20°C). des teneurs en aromatiques faibles (au plus 2 % poids ), des teneurs en 
35 polyaromatiques (di et plus) inf6rieures k 1 % poids et pour les gasoils, un indice de 
cetane sup6rleur k 50. et mSme sup6rieur k 52. 
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Un autre avantage du precede selon I'invention est que la pression totale peut etre la 
m§me dans tous les r6acteurs d'ou la possibilite de travaiiler en serie et d'utiliser une 
seule unite et done de g6n6rer des Economies de cout. 

5 

Le proc6de est illustr6 sur les figures 1 et 2, la figure 1 repr6sentant le traitement de la 
totality de la fraction liquide en hydrodeparaffinage et la figure 2 celui d'un r6sidu 
d'hydrocraquage. 

10 Sur la figure 1. la charge entre par la conduite (1) dans une zone d'hydrotraitement (2) 
(qui peut etre compos6e de un ou plusieurs r6acteurs, et comprendre un ou plusieurs 
lits catalytiques de un ou plusieurs catalyseurs) dans laquelle entre de Thydrogene 
(par exemple par la conduite (3)) et ou est r§alisee I'etape (a) d'hydrotraitement. 

15 La charge hydrotraitee est transf§r6e par la conduite (4) dans la zone 
d'hydrocraquage (5) (qui peut etre compos6e de un ou plusieurs reacteurs, et 
comprendre un ou plusieurs lits catalytiques de un ou plusieurs catalyseurs) ou est 
r6alisee, en pr6sence d'hydrog6ne r6tape (b) d'hydrocraquage. 

20 L'effluent issu de la zone (5) est envoy6 par une conduite (6) dans un ballon (7) pour 
s6paration de Phydrogfene qui est extrait par une conduite (8), l'effluent est ensuite 
distill6 ^ pression atmosph6rique dans la colonne (9) d'oti est extrait en tete par la 
conduite (10) la fraction gazeuse. Uetape (c) du proced6 est ainsi r6alisee. 

25 11 est obtenu en fond de colonne une fraction liquide contenant les connpos6s a point 
d'ebullition sup6rieur a 340''C. Cette fraction est evacu6e par la conduite (11) vers la 
zone (12) de d6paraffinage catalytique. 

La zone (12) de d6paraffinage catalytique (comportant un ou plusieurs r6acteurs, un 
30 ou plusieurs lits catalytiques de un ou plusieurs catalyseurs) regoit 6galement de 
I'hydrogfene par une conduite (13) pour r§aliser Tetape (d) du precede. 
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L'effluent sortant de cette zone par une conduite (14) est envoye directement dans la 
zone d'hydrofinition (15) (comportant un ou plusieurs r^acteurs. un ou plusieurs lits 
catalytiques de un ou plusieurs catalyseurs) d'ou il ressort par une conduite (1 6). De 
5 I'hydrog^ne peut etre ajoute si besoin dans la zone (15) ou est r^alisee I'etape (e) du 
procede. 

L'effluent obtenu est s^par^ dans un train de distillation (etape f du proc6de) 
comportant outre le ballon (17) pour s§parer I'hydrogfene par une conduite (18), une 
10 colonne de distillation atmospherique (19) et une colonne sous vide (20) qui traite le 
residu de distillation atmospherique transfere par la conduite (21), r^sidu k point 
d'ebullition initial sup^rieur a 340''C. 

II est obtenu comme produits k Tissue des distillations, une fraction huile (conduite 22) 
15 et des fractions bouillant plus bas, comme le gasoil (conduite 23), k6ros6ne (conduite 
24) essence (conduite 25) ; les gaz legers s'eliminant par la conduite (26) de la 
colonne atmosph6rique et les gaz s'eliminant par la colonne (27) en distillation sous 
vide. 

20 Pour ne pas alourdir la figure, le recyclage hydrog6ne n'a pas 6te repr6sent6, que ce 
soit au niveau du ballon (7) vers Thydrotraitement et/ou Thydrocraquage, et/ou au 
niveau du ballon (17) vers le d6paraffinage et/ou Thydrofinition. 

On reconnait sur la figure 2 les repdres de la figure 1 . La difference se situe au niveau 
25 de la distillation l'effluent issu de I'etape (b) d'hydrocraquage qui sort par la conduite 
(6). II est, apr6s separation de Thydrog^ne dans le ballon (7). s6par6 par une 
distillation atmospherique dans une colonne (9) des gaz qui sent extraits par la 
conduite (10). La distillation est conduite de fa9on k obtenir un r6sidu k point 
d'ebullition initial sup6rieur ^ 340X sortant par la canalisation (11), et k obtenir les 
30 fractions gasoil (canalisation 28), k^ros^ne (canalisation 29) et essence (canalisation 
30), 

Seul le r6sidu est traits dans la zone (12) de deparaffinage. 
35 Les recyclages d^crits ulterieurement sont tout a fait transposables. 
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On a sh^matis^ ici rensemble de conversion avec 2 reacteurs sans recyclage de 
I'effluent sortant de Phydrocraqueur (5). 

II est possible 6galement de recycler une partie de cet effluent vers I'etape 
5 d'hydrotraitement r6alis6e dans la zone (2) et/ou vers I'etape d'hydrocraquage 
r^alis^e dans la zone (5). 

L'exploitant adaptera le taux de recyclage k son objectif "produits" pour favoriser 
I'obtention d'huiles ou plutdt ceile de distillats moyens. 

10 

II est 6galement frequent que les zones d'hydrotraitement et d'hydrocraquage se 
trouvent dans le meme r6acteur. Des lors, le transfert de Teffluent hydrotraite se fait 
directement en {'absence de conduite (4). Un recyclage de Teffiuent est toujours 
possible soit vers la zone d'hydrotraitement (en amont d'un lit de catalyseur) soit vers 
15 la zone d'hydrocraquage. 

Dans un autre mode de realisation de cette etape de conversion, le r^sidu sortant par 
la conduite (11) et qui pr^sente un point d'ebullition initial sup^rieur k 340''C (tel que 
montre figure 2) est envoys, au moins en partie, dans une zone supplementaire (32) 
20 d'hydrocraquage, differente de la zone (5) (comportant un ou plusieurs reacteurs, un 
ou plusieurs lits catalytiques de un ou plusieurs catalyseurs). Cette autre zone 
d'hydrocraquage peut contenir le mSme catalyseur que la zone (5) ou un autre 
catalyseur. 

25 L' effluent resultant est recycle vers I'etape de distillation atmosph^rique. 

L'autre partie du r^sidu k point d'ebullition initial sup6rieur a 340*'C est transfere vers 
I'etape de d^paraffinage catalytique. 

Sur la figure 3, on a schematise ces modalites possibles de I'ensemble de conversion 
30 en reprenant les rep^res communs avec la figure 2 et qu'on ne redecrira pas. 

Le r6sidu sortant de la colonne (9) par la conduite (11) est envoy6 dans l'autre zone 
(32) d'hydrocraquage. d'ou ressort un effluent dans une canalisation (33) qui est 
recycle dans la colonne (9). Par une conduite (34) branchee sur la conduite (11) sort 
35 le residu qui est envoye dans la zone (12) de deparaffinage. 



• 
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On a montr6 aussi figure 3 la realisation dans un meme r6acteur (31) des zones (2) 
d'hydrotraitement at (5) d'hydrocraquage, mais des zones s6parees sont tout a fait 
possible en combinaison avec la zone supplementaire (32) d'hydrocraquage. 

5 L'ensemble de conversion de la figure 3 peut ainsi se substituer h I'ensemble de 
conversion de la figure 2. les etapes hydrodeparaffinage, hydrofinition, et le train de 
distillation 6tant inchang^s. Toutes les possibilites compl^mentaires (recyclage H2.0 
sont transposables. 



10 
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Revendfcations 



10 



15 



20 



25 



30 



1. Proc6cle pour la production d'huiles de haute qualite et 6ventuellement de distillats 
moyens de haute qualite k partir d'une charge hydrocarbon6e dont au moins 20 % 
volume bout au-dessus de 340X, proc6d6 comportant successlvement les 6tapes 
sulvantes : 

(a) hydrotraitement realist h une temperature de 330-450''C, sous une pression 
de 5-25Mpa, avec une vitesse spatlale de 0.1 -6h \ en presence d'hydrogfene 
dans le rapport volumique hydrogfene/hydrocarbure de 100-2000, et en 
presence d'un catalyseur amorphe comprenant au moins un metal du groupe 
VIII et au moins un metal du groupe VI B, 

(b) hydrocraquage, sans separation intemiediaire de I'effluent obtenu a Tissue de 
{'hydrotraitement, I'hydrocraquage §tant realise k une temperature de 340- 
430°C, sous une pression de 5-25Mpa, avec une vitesse spatiale de 0,1-5h*\ 
en presence d'hydrogfene, et en presence d'un catalyseur contenant au moins 
une z6olithe et contenant egalement au moins un element du groupe VIII et au 
moins un element du groupe VI B, 

(c) distillation atmospherique de I'effluent obtenu a Tissue de I'hydrocraquage pour 
separer les gaz du liquide, 

(d) deparaffinage catalytique d'au moins une fraction liquide obtenue par 
distillation atmospherique et qui contient des composes a point d'6bullition 
superieur k 340*^0, deparaffinage k une temperature de 200-500°C, sous une 
pression totale de 1-25Mpa, avec une vitesse volumique horaire de 0,0560 h\ 
avec 50-20001 d'hydrogdne/l de charge, en presence d'un catalyseur 
comprenant 6galement au moins un element k fonction hydro- 
deshydrog6nante, et au moins un tamis moieculaire dont le systeme 
microporeux pr6sente au moins un type principal de canaux k ouvertures de 
pores ayant 9 ou 10 atomes T, T etant choisi dans le groupe forme par Si/AI, 
P, B, Ti, Fe, Ga, alternant avec un nombre egal d'atomes oxyg^ne, la distance 
entre deux ouvertures de pores accessibles a 9 ou 10 atomes T etant d'au 
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plus h 0,75 mm. et ledit tamis pr6sentant au test n-d6cane un rapport 2- 
m6thylnonane/5-nethylnonane sup6rieur k 5. 

(e) I'effluent deparaffin6 est directement soumis h un traitement d'hydrofinition 
r^alis6 h une temperature de 180-400°C. qui est inferieure k la temperature du 
d§paraffinage catalytique d'au moins 20°C et d'au plus 200°C, sous une 
pression totale de 1-25Mpa, avec une vitesse volumique horaire de 
0,05-1 OOh ', en presence de 50-2000 litre d'hydrogene/litre de charge, et en 
presence d'un catalyseur amorphe pour rhydrog6nation des aromatiques. 
comprenant au moins un m6tai cholsl dans le groupe des m6taux du groupe 
VIII et des metaux du groupe VI B, 

(f) I'effluent issu du traitement d'hydrofinition est soumis k une etape de distillation 
comprenant une distillation atmosph6rique et une distillation sous vide de 
fagon k s6parer au moins une fraction huile k un point d'ebullition sup6rieur k 
340°C, et qui presente un point d'ecoulement inf6rieur k -10°C, une teneur 
ponderale en composes aromatiques inferieure a 2 %, et un VI sup6rieur k 95, 
une viscosite k 100°C d'au moins 3cSt (soit 3mmVs) et de fagon k separer 
eventuellement au moins une fraction distillat moyen presentant un point 
d'ecoulement interieur ou egal -20°C, une teneur en aromatiques d'au plus 2 
% pds et une teneur en polyaromatiques d'au plus 1 % pds. 

2. Procede selon la revendication 1 dans lequel le tamis moleculaire de I'etape de 
deparaffinage (d) est choisi dans le groupe form6 par les z6olites fernerite, NU-10. 
EU-1, EU-13. 

3. Precede selon d'une des revendications pr6c6dentes dans lequel pour le 
catalyseur de deparaffinage de I'etape (d), I'eiement k fonction hydro- 
deshydrogenante est choisi dans le groupe forme par les elements du groupe Vlll 
et les elements du groupe VI B, ledit catalyseur contenant en outre du phosphore. 

4. Procede selon rune des revendications pr6c6dentes, dans lequel le catalyseur 
d'hydrofinition de I'etape (e) comporte un support amorphe, au moins un element 
noble du groupe Vlll, du chlore et du fluor. 
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5. Procede selon Tune des revendications pr6cedentes, dans lequel les 6tapes (a) 
d'hydrotraitement et (b) d'hydrocraquage sent r6alis6es dans le meme reacteur. 

6. Proc6de selon Tune des revendications 1 a 4 dans lequel les etapes (a) 
d'hydrotraitement el (b) d'hydrocraquage sont rea|js6es dans des r6acteurs 



7. Procede selon I'une des revendications pr6c§dentes. dans lequel iors de I'etape (c) 
de distillation atmospherique, il est obtenu une r§sidu k point d'ebullition initial 
sup6rieur h 340°C et qui subit ensuite le deparaffinage catalytique de I'etape (d). 

8. Precede selon la revendication 7 dans lequel le residu d'hydrocraquage est recycle 
au moins en partie dans Tetape d'hydrotraitement et/ou dans I'etape 
d'hydrocraquage. 

9. Proc6de selon la revendication 7 dans lequel une partie au moins du residu 
d'hydrocraquage subit une etape supplementaire d'hydrocraquage differenle de 
I'etape (b). I'effluent obtenu etant recycle vers I'etape (c) de distillation 
atmosph6rique, I'autre partie du r6sidu 6tant traitee dans I'etape (d) de 
deparaffinage. 
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